
料制成模拟片粉 o照 t qv项下方法稀释成每 t°̄ 约含 usΛª!

uxΛª!vsΛª的低浓度k{s h ±� vl !中浓度ktss h ± � xl !高浓度

ktus h ±� vl溶液 o照 t qu项下的色谱条件测定 o结果平均回

收率为 tss qu h k±� ttl ∀

1 q6  精密度试验

照 t qv项下方法制备供试品溶液 o照 t qu项下的色谱条

件分别测定日内与日间差 o结果日内差与日间差相对标准偏

差分别为 s qz h和 s q{ h k±� xl ∀

1 q7  空白试剂

空白辅料按回收率试验操作 o结果空白辅料不干扰样品

测定 o见图 t ∀

图 1  空白对照色谱图

1 q8  样品测定

分别精密吸取 t qu项下制备的供试品溶液与对照品溶

液各 usΛ̄ o按上述色谱条件 o分别注入色谱仪测定 o以外标法

峰面积计算含量 o结果与比色法测定值比较 o见表 t和图 u ∀

2  讨  论

本文建立的 � ° p �°�≤ 测定甲磺酸酚妥拉明片中甲磺

酸酚妥拉明的含量具有简便 !快速 !结果准确可靠的优点 ∀

若采用英国药典方法≈v 在 uz{°°波长处测定 o发现辅料有

表 1  甲磺酸酚妥拉明片含量测定结果比较

批  号 �°�≤法r h 比色法r h

||svst tsv qz tsw qx

||svsu tsv qu tsw qs

||svsv |y q| |y q|

图 2  甲磺酸酚妥拉明片的高效液相色谱图

v h的正误差 ∀比色法不仅要经过烦琐的提取分离处理 o而

且也发现辅料对测定结果有轻微干扰k小于 s qx h l ∀

流动相的 °� 严重影响色谱峰的拖尾 o当 °� 为 x时 o拖

尾因子 ×为 t qx ∀因此用醋酸调节酸度 o并用三乙胺作为扫

尾剂 o得到理想的色谱峰 ∀

参考文献

1 陈新谦 o金有豫主编 q新编药物学ktw版l q北京 }人民卫生出版

社 ot||z }uvw

2 �• °kuv版l }tus|

3 �° ot||{ o第二卷k上册l }t{zs

收稿日期 }t||| p tt p uy

导数光谱法测定抗喘合剂中两组分含量

陈学锋k湖州 vtvsss浙江湖州市第一医院ll

摘要  目的 }不经分离同时测定抗喘合剂中盐酸麻黄碱和盐酸苯海拉明的含量 ∀方法 }采用双波长二阶导数光谱法和二阶导

数光谱法 ∀结果 }可同时测出盐酸麻黄碱和盐酸苯海拉明的各自含量 o线性范围为 x qs ∗ ux qs∏ªr°̄ o相关系数为 s q|||w和 s q

|||y o平均回收率为 || qz h和 || qy h o� ≥⁄为 s qy h和 s qw h ∀结论 }该方法简便 !快速 !准确 o适合于医院制剂的常规分析 ∀

关键词  导数光谱法 ~抗喘合剂 ~盐酸麻黄碱 ~盐酸苯海拉明 ∀

∆ετετµινατιον οφ τωο χοµ πονεντσιν αντιαστηµατιχ µιξτυρε βψ δεριϖατιϖεσπεχτροπηοτοµετψ

≤«̈ ± ÷∏̈©̈ ±ªk≤«̈ ± ÷ƒl ( Τηε φιτστ Ηοσπιταλ οφ Ηυζηου , Ηυζηου vtvsss)l

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε :×² §̈·̈·°¬±̈ ²¬±∏̄·¤±̈ ²∏¶̄¼ ³̈«̈ §·¬±̈ «¼§µ²¦«̄²·¬§̈ ¤±§§¬³«̈ ±«¼§·¤°¬±̈ «¼§·²¦«̄²·¬¤̈ º¬·«²∏·¤±¼ ¶̈³¤·¤·¬²±

¬± �±·¬¤¶·«°¤·¬¦�¬¬·∏·̈qΜΕΤΗΟ∆ :⁄²∏¥̄¨p • ¤√¨̄¨̄ ±̈ª·«¶̈¦²±§¤·¼ §̈µ¬√¤·¬√¨¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼ ¤±§¶̈¦²±§¤µ¼ §̈µ¬√¤·¬√¨¶³̈¦·µ²³«²·²° ·̈µ¼
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º µ̈̈ ∏¶̈§qΡΕΣΥΛΤΣ :×«̈ ¦²±·̈±·²© ³̈«̈ §µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¤±§§¬³«̈ ±«¼§µ¤°¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ ¦²∏̄§¥̈ ²¥·¤¬±̈ §µ̈¶³̈¦·¬√¨̄¼ �¬±̈ ¤µµ¤±ª̈¶

º µ̈̈ ¥²·«x qs ∗ uxΛªr°̄ o·«̈ ¦²µµ̈ ¤̄·¬²± ¦²̈©©¬¦¬̈±·¶º µ̈̈ s q|||w ¤±§s q||y o·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¬̈¶º µ̈̈ || qz h ¤±§|y qy h o� ≥⁄ º µ̈̈ s q

y h ¤±§s qw h oµ̈¶³̈¦·¬√¨̄¼qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ :×«̈ ° ·̈«²§º¤¶¶¬°³̄¨oµ¤³¬§¤±§¤¦¦∏µ¤·̈©²µµ²∏·¬±̈ ¤±¤̄¼¶¬¶²©«²¶³¬·¤̄ ³µ̈³¤µ¤·¬±q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  §̈µ¬√¤·¬√¨¶³̈ √·µ²³«²·²° ·̈µ¼o�±·¬¤¶·«°¤·¬¦� ¬̄·∏µ̈ ³̈«̈ §µ¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈ o§¬³«̈ ±«¼§µ¤°¬±̈ «¼§µ²¦«̄²µ¬§̈

  抗喘合剂是我院自制的儿科常用制剂 o用于治疗过敏性

支气管哮喘 o疗效较好 ∀处方为 }盐酸麻黄碱k ´ls quxªo盐酸

苯海拉明k µls quxªo单糖浆k ¶lxs°̄ ox h 羟苯乙酯醇溶液

k ·ls qy°̄ o蒸馏水加至 tss°̄ q原含量测定采用银量法 o只测

定 ´和 µ的总量 ∀笔者查阅了有关文献 o采用双波长二阶导

数光谱法≈t 测定其中 ´的含量 o用二阶导数光谱法≈u ov 测定

其中 µ的含量 o效果满意 ∀

1  仪器与试药

日本岛津 �∂ − 265ƒ • 型紫外分光光度计 ~电光分析天

平k上海天平仪器厂l ~´ !µ对照品k中国药品生物制品检定

所l ~抗喘合剂k本院普通制剂室自制l ∀

2  方法和结果

2 q1  ´ !µ零阶和二阶导数光谱图的绘制

参照处方的比例配制 ´ !µ和 ¶ n ·v种溶液 o用蒸馏水

稀释至适当浓度 o以蒸馏水为空白 o在 uss ∗ uxs±°波长范围

内扫描 o分别绘制零阶和二阶导数光谱图k波长间隔 x±° o狭

缝 t±°l o见图 t p � !�∀

图 1  光谱图

� p零阶光谱图 ~�p二阶导数光谱图 ~t p ´ ~u p µ ~v p ¶ n ·

  由二阶导数光谱图可以看出 o¶ n ·在 uss ∗ uxs±°波

长范围内无吸收 o对 ´ !µ的含量测定无干扰 ~´在 uty±°波

长处有吸收峰 o但 µ在该处有干扰 o其导数值与 uuu±°波长

处的导数值等值 o因此选定 uty°±为测定波长 ouuu±°为参比

波长 o用双波长二阶导数可消除 µ的干扰 o测定 ´的含量 o

ϖ§u�r§Χu � §u�r§Χukuty±°l p §u�r§Κukuuu±°l ~µ在 uvs±°

波长处有最大振幅值 o而 ´在此的振幅值几乎为零 o可采用

/峰一零0法直接测定 µ的含量 ∀

2 q2  标准曲线的制备

精密称取干燥至恒重的 ´和 µ对照品各约 ux°ªo分别

置 tss°̄ 量瓶中 o用蒸馏水稀释到刻度 o摇匀 o精密量取 t ou o

v ow ox°̄ o置 xs°̄ 量瓶中 o用蒸馏水稀释至刻度 o摇匀 o得浓度

为 x qs ∗ ux qsΛªq°̄
p t的 ´和 µ系列标准液 ∀以蒸馏水为空

白 o在 uss ∗ uxs±°波长范围内扫描 o绘制 ´和 µ的二阶导数

光谱图 ∀读取 ´在 uty±°与 uuu±° 波长处的导数值 o计算

ϖ§u�r§Κu值 o以 ϖ§u�r§Κu值的浓度 ≤ 进行直线回归 o求得

回归方程 }⁄� | qwz| ≅ tsp v≤ n t quvu ≅ tsp v oµ� s q|||w ∀读取

µ在 uvs±°波长处的导数值 o以 ⁄对浓度k进行直线回归 o求

得回归方程 }⁄� u q{w| ≅ tsp v≤ n w qyvx ≅ tsp w oµ� s q|||y ∀

2 q3  稳定性试验

将上述绘制光谱图的 v种溶液 o室温放置 s ou ow o{ otu o

uw«o按上述测定条件测定 o振幅值几乎无变化 o结果表明 uw«

内溶液稳定 ∀

2 q4  回收率试验

精密称取干燥至恒重的 ´和 µ和对照品各约 uxs°ªo按

处方比例加入 ¶和 · o置 tss°̄ 量瓶中 o用蒸馏水稀释至刻

度 o摇匀 o精密量取稀释液 u°̄ o置 uxs°̄ 量瓶中 o用蒸馏水稀

释至刻度 o摇匀 o按 u qu项下测定条件分别测定 ´ !µ两种成

分含量 o结果见表 t ∀

表 1  回收率试验结果r±� x

序号

´

投入量

rΛª

测得量

rΛª

回收率

r h

cξ

/ %

ΡΣ∆

r h

µ

投入量

rΛª

测得量

rΛª

回收率

r h

cξ

/ %

ΡΣ∆

r h

t us qvs us qvy tss qv us qws us qws tss qs

u ut qys ut qyw tss qu ut qv{ ut qt| || qt

v uu qvs uu qtw || qv || qz s qy t| q{s t| qzs || qx || qy s qw

w t| q|s t| qzs || qs uu qzs uu qyx || q{

x us qws us qvw || qz ut qys ut qw| || qx

2 q5  样品的含量测定

精密量取样品 u°̄ o置 uxs°̄ 量瓶中 o用蒸馏水稀释至刻

度 o摇匀 o按 u qu项下测定条件分别测定 ´ ! µ两种成分含

量 o结果见表 u ∀

表 2  样品测定结果r标示量 h o±� v

批号
´

含量r h ΡΣ∆r h

µ

含量r h ΡΣ∆r h

||sxtw tst qs s qxx tst qw s qv

||szu{ |z q|x s qys |x qzs s qx

||ttsw tsw qs s qyx |x qts s qw

3  讨  论

3 q1  由零阶光谱图可见 ´ !µ和 ¶ n ·v种溶液的紫外吸收

相互重叠 o无法用一般的紫外分光光度法同时测定 ´和 µ的

含量 ∀

3 q2  导数光谱法能消除 ´ ! µ两种成分相互干扰及 ¶ n ·

的吸收 o不经预先分离 o能分别测定抗喘合剂中 ´和 µ的含

量 o操作简便 !快速 !准确且重视性好 o适用于医院自制制剂
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的含量测定 ∀

参考文献

1 管奖英 o徐铭甫 o曹申申 q双波长二阶导数光谱法测定盐酸苯海

拉明糖浆的含量 q中国医院药学杂志 ot||v otvkvlΒtus q

2 吴飞华 o潘九英 q二阶导数光谱法测定苯海拉明麻黄碱滴鼻液的

含量 q中国医院药学杂志 ot||y otykxlΒut{ q

3 张伟英 q二阶导数紫外光谱法测定镇咳宁糖浆中盐酸麻黄碱的

含量 q中国现代应用药学 ot||{ otxkxl }xs q

收稿日期 }usss p sw p tt

高效液相色谱法测定车前草中桃叶珊瑚苷的含量

方  芸  吴正红  裴云萍  陈志一k南京 utsss{南京大学医学院附属鼓楼医院临床药理室l

摘要  目的 }建立测定车前草中桃叶珊瑚苷含量的高效液相色谱法 ∀方法 }以 �∏¦̄ ²̈¶¬tz p ≤t{k5w qy ≅ uxs°° otsΛ°l为分析柱 o

流动相为甲醇 p水kxΒ|xl ~柱温 }ux ε ~检测波长 }usv±° ~流速 }t qs°̄ r°¬±o采用面积外标法 ∀结果 }线性范围 u qxs ≅ tsp u ∗ t q

ysΛªo平均回收率为 |{ qzz h oΡΣ∆为 t qy| h k ν � xl ∀结论 }本法简便 !灵敏 !重现性好 o可用于测定车前草中桃叶珊瑚苷含量 ∀

关键词  车前草 ~桃叶珊瑚苷 ~高效液相色谱法

∆ετερµινατιον οφ αυχυβιν ιν ηερβα πλανταγινισ βψ ΗΠΛΧ

ƒ¤±ª≠∏±kƒ¤±ª ≠l o• ∏ �«̈ ±ª«²±ªk • ∏ ��l o°̈ ¬≠∏±³¬±ªk°̈ ¬≠°l oετ αλ( Τηε χλινιχαλ Πηαρµαχολογιχαλ ∆ετερµεντ οφ τηε

Αφφιλιατεδ ∆ρυµ Τοωερ Ηοσπιταλ οφ Μεδιχαλ Χολλεγε οφ Νανϕινγ Υνιϖερσιτψ, Νανϕινγ utsss{)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ  ΟΒϑΕΧΤΙς Ε : ×² ¶̈·¤¥̄¬¶« ¤ �°�≤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ §̈·̈µ°¬±¤·¬²± ²© ¤∏¦∏¥¬± ¬± «̈µ¥¤ ³̄¤±·¤ª¬±¬¶qΜΕΤΗΟ∆Σ : ≤²̄∏°±o

�∏¦̄ ²̈¶¬̄z p ≤t{k5w qy ≅ uxs°° otsΛ°l o°²¥¬̄̈ }° ·̈«¤±²̄ p º¤·̈µkxΒ|xl o·̈°³̈µ¤·∏µ̈ oux ε o§̈·̈¦·¬√¨ º¤√¨̄ ±̈ª·«ousv±° o©̄²º µ¤·̈ot qs°̄ r

°¬±q∞¬·̈µ±¤̄ ¶·¤±§¤µ§ ° ·̈«²§qΡΕΣΥΛΤΣ :×«̈ ° ·̈«²§ º¤¶ ¬̄±̈ ¤µº¬·«¬±·«̈ µ¤±ª̈ ²©u qxs ≅ tsp t ∗ t qysΛªo·«̈ ¤√ µ̈¤ª̈ µ̈¦²√ µ̈¼ º¤¶|{ q

zz h o¤±§·«̈ ΡΣ∆ º¤¶t qy| h k ν � xsl qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ : ×«̈ ° ·̈«²§¬¶¶¬°³̄¨o¶̈±¶¬·¬√¨o¤±§«¬ª«̄¼ µ̈³µ²§∏¦·¬√¨o¤±§¬·¬¶¶∏¬·¤¥̄¨©²µ

¤±¤̄¼¶¬¶²©¤∏¦∏¥¬±¬± «̈µ¥¤ ³̄¤±·¤ª¬±¬¶q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ  ¤∏¦∏¥¬±o«̈µ¥¤ ³̄¤±·¤ª¬±¬¶o�°�≤

  车前草是车前科车前属植物 o是常用中药 o具有利水通

淋 o清湿除热的功效 o并有致泄 !护肝降压 o抑菌和降低血清

胆固醇的作用 ∀桃叶珊瑚苷为k¤∏¦∏¥¬±l为主要有效成分之

一k徐国钧 o何宏贤 o徐珞珊等主编 q中国药材学 q下册 q北京 }

中国医药科技出版社 ot||yΒtx{| ql ∀本文采用高效液相色谱

法测定车前草中桃叶珊瑚苷的含量 o方法准确 o灵敏度高 ∀

1  仪器与试药

�≤ p ts�高效液相色谱仪k日本岛津l ~≥°⁄p ts�紫外检

测器 ~≤ p � z�数据处理机 ~��usw电子分析天平k上海梅特

勒 p托利多公司l ~³�计k上海分析仪器厂l ~�≥�zxtu进样器

k定量管 usΛ̄l ~超声波振荡器k无锡超声电子设备厂l ∀桃叶

珊瑚苷对照品k含量 |{ h 以上 o日本和光纯药工业株式会

社l ~车前草k°̄¤±·¤ª²¤¶¬¤·¬¦¤�qlk南京中药饮片厂 o由南京中

医药大学中药学院陈建伟教授鉴定l ~∞³¶·¤«̄ 试剂k称取对二

甲氨基苯甲醛 s quxª溶于冰醋酸 xsª!{x h磷酸 xª和 us°̄ 混

合液中 o贮于棕色瓶中备用l ~甲醇为色谱纯 ∀

2  实验方法与结果

2 q1  色谱条件

色谱柱 �∏¦̄ ²̈¶¬tz p ≤t{ 5w qy ≅ uxs°°ktsΛl ~紫外检测波

长 usv±° ~流动相 }甲醇 p 水kxΒ|x o√²̄r√²̄l ~柱温 ux ε ~流量

t qs°̄ r°¬±~纸速 u°°r°¬±∀

2 q2  桃叶珊瑚苷标准曲线

精密称取桃叶珊瑚苷对照品约 {°ª置 ts°̄ 量瓶中 o加

入适量甲醇溶解后再稀释至刻度 o摇匀 o则成桃叶珊瑚苷标

准贮备液ks q{°ªr°̄ l ∀精密吸取 t qs°̄ 置于 ts°̄ 量瓶中 o用

流动相稀释至刻度 o摇匀 o精密吸取 x°̄ 置于 ts°̄ 量瓶中 o用

流动相稀释至刻度 o摇匀 o依次重复操作 o配制 z 个浓度为

{s qss ows qss ous qss ots qss ox qss ou qxs和 t quxΛªr°̄ 的标准溶

液 o精密量取 usΛ̄ 进样 o按上述条件测定 o结果在 t qux ∗ {s q

ssΛªr°̄ 浓度范围内 o色谱峰面积k Ψ)和桃叶珊瑚苷浓度( Ξ)

之间呈线性关系 ∀其回归方程为 : Ψ � zyww .uz Ξ p uyz .x| , ρ

� s q||||{ ∀

2 q3  样品测定法

精密称取车前草细粉约 s qxªo置于磨口锥形瓶中 o精密

加入甲醇 ts°̄ o称重 o置超声振荡器中超声提取 t qx«o冷却

后 o再称重 o补加甲醇至原重 o过滤 o弃去初滤液 o收集续滤

液 o精密量取滤液 t qs°̄ 置于 ts°̄ 量瓶中 o用流动相稀释至

刻度 o摇匀 o进样分析 ∀按外标法以峰面积计算桃叶珊瑚苷
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